® REPUBLIQUE FRANQAISE 

INSTITUT NATIONAL 
DE LA PROPRIETE INDUSTRIELLE 



PARIS 



@ N° de publication : 2 856 056 

(a n'utiliser que pour les 
commandes de reproduction) 

N° d'enregistrement national : 03 50216 

Int Cl^ : C 03 C 17/22, C 03 C 17/23. 17/36. G Q2 B 1/10. 1/1 1 



B13 



DEMANDE DE BREVET D'INVENTION 



A1 



@ Date de depot : 13.06.03. 
@) Prlorite : 



Date de mise a la disposition du public de la 
demande : 17.12.04 Bulletin 04/51. 

Liste des documents cites dans le rapport de 
recherche preliminaire : Se reporter a la fin du 

present fascicule 

References a d'autres documents nationaux 
apparentes : 



@ Demandeur(s) : ESSILOR INTERNATIONAL - COM- 
PAGNIE GENERALE D'OPTIQUE Societe anonyme - 
FR. 



@ Inventeur(s) : LACAN PASCALE et CONTE DOMINI- 
QUE. 



@) Tltulalre(s) ; 



@) Mandataire(s) : CABINET HARLE ET PHELIP. 



o 
in 

CO 
CM 

tr 

IL 



PROCEDE DE TRAITEMENT D'UN VERRE APTE AU DEBORDAGE. 



_ Precede de traitement d'un verre ophtalmlque com- 
portant deux faces principales dont au molns un face com- 
porte una couche exterleure organlque ou minerale revetue 
d'une couche protectrice temporaire de MgFg, ledit precede 
comprenant une etape speclflque de traitement cholsle par- 
mi les etapes sulvantes: 

- traitement chimique en vole iiquide de la couche pro- 
tectrice temporaire, conduisant a la formation d'une couche 
de MgO sur la couche protectrice temporaire; 

- depot d'au moins un oxyde metallique et/ou d'au molns 
un hydroxyde metallique non fluore sur la couche protectri- 
ce temporaire par transfer! de celui-ci ou de ceux-ci k partir 
d'un film electrostatique ou par evaporation sous vide de ce- 
lui-ci ou de ceux-ci directement sur la couche protectrice 
temporaire; 

- le depot de la couche protectrice temporaire de MgFg 
sur la couche exterleure se fait par evaporation sous vide a 
une Vitesse Inferieure ou ^gale a 0,5 nnn/s. 
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La presente invention se rapporte au domaine du debordage des 
verres, tout particulierement des verres ophtalmiques. 

Un verre ophtalmique resulte d'une succession d'operations de 
moulage et/ou de surfa^age / polissage qui determinent la g^ometrie des 
5 deux surfaces optiques convexe et concave dudit verre, puis de traitements 
de surface appropries. 

La derniere etape de finition d'un verre ophtalmique est I'operation de 
debordage qui consiste a usiner la tranche ou la peripherie du verre de fagon 
a la conformer aux dimensions requises pour adapter le verre a la monture 
10 de lunette dans laquelle il est destine a prendre place. 

Le debordage est realise generalement sur une meuleuse comprenant 
des meules diamantees qui effectuent I'usinage tel que defini ci-dessus. 

Le verre est maintenu, lors de cette operation, par des organes de 
blocage intervenant axialement. 
15 Le mouvement relatif du verre par rapport a la meule est contr6le, 

generalement num6riquement, afin de realiser la forme souhaitee. 

Comme cela apparaTt, il est tout a fait imperatif que le verre soit 
fermement maintenu lors de ce mouvement. 

Pour cela, avant I'operation de debordage, on effectue une operation 
20 de glantage du verre, c'est a dire que Ton vient positionner sur la surface 
convexe du verre un moyen de maintien ou gland. 

Un patin de maintien, tel qu'une pastille autocollante, par exemple un 
adhesif double face, est dispose entre le gland et la surface convexe du 
verre. 

25 Le verre ainsi equipe est positionne sur I'un des organes axiaux de 

blocage precites, le second organe de blocage axial venant alors serrer le 
verre sur sa face concave par I'intermediaire d'une butee, generalement en 
elastomere. 

Lors de I'usinage, un effort de couple tangentiel est gen6r6 sur le 
30 verre, ce qui peut engendrer una rotation du verre par rapport au gland si le 
syst^me de maintien du verre n'est pas assez efficace. 

Le bon maintien du verre depend principalement de la bonne 
adherence a ['interface patin de maintien/ surface convexe du verre. 

Les verres ophtalmiques de derniere generation comportent le plus 
35 souvent une couche exterieure organique ou minerale qui modifie I'energie 
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de surface, par exemple des revetements hydrophobes et/ou oleophobes 
antisatissures. 

II s'agit le plus souvent de materiaux de type fluorosiiane qui diminuent 
I'energie de surface afin d'eviter Tadherence de souillures grasses qu'il est 
5 ainsi plus facile d'eliminer. 

Ce type de revetement de surfece peut §tre d'une efficacite telle que 
I'adherence a I'interface patin/surface convexe peut s'en trouver alteree, ce 
qui rend difficile des operations de debordage satisfaisantes, en particulier 
pour des verres en polycarbonate dont le debordage genere des efforts 
10 beaucoup plus importants que pour les autres matieres. 

La consequence d'une operation de debordage mal menee est la 
perte pure et simple du verre. 

C'est pourquol il est avantageux de deposer sur la couche exterieure 
une couche protectrice temporaire conferant une §nergie de surface au 
15 moins egale S 15 naJ/m^, en particulier une couche protectrice de MgFa, tel 
que cela est decrit dans la demande de brevet frangais n" 0106534. 

Ce procede donne globalement satisfaction, mais peut encore etre 
ameiiore. En effet, le debordage des verres dont la couche exterieure est 
recouverte d'une couche protectrice temporaire de MgFa n'est souvent 
20 possible avec succes que 48 heures apres le traitement du verre, c'est a dire 
aprfes les depot des differentes couches, notamment le d6p6t de la couche 
exterieure et de la couche protectrice. Lbrsque ces verres sont debordes 
dans un delai inf6rieur a 48 heures, le systems gland - patin de maintien a 
tendance a se decoller du verre spontanement ou sous I'effet d'un effort tres 
25 faible. C'est le phenomene de « deglantage ». En pratique, 11 se produit 
lorsque le verre est retire de la meuleuse. 

L'un des objets de I'invention a done pour but de fournir un procede de 
traitement d'un verre comportant une couche exterieure organique ou 
minerale, en particulier une couche hydrophobe et/ou oleophobe, recouverte 
30 d'une couche protectrice provisoire de MgFa, qui permette d'effectuer le 
debordage tres rapidement apres le depot des differentes couches sur le 
verre, par exemple apr§s une heure. 

A cet effet, ['invention concerne un procede de traitement d'un verre 
ophtalmique comportant deux faces principales dont au moins une face 
35 comporte une couche exterieure organique ou minerale revetue d'une 
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couche protectrice temporaire de MgFa, le precede comprenant una etape 
specifique de traitement choisie parmi las etapes suivantes : 

- traitement chimique en voie liquide de la couche protectrice 
temporaire, conduisant a la formation de MgO et/ou Mg(OH)2 dans 

5 et/ou sur la couche protectrice temporaire ; 

- depot d'au moins un oxyde m6talllque non fluore et/ou d'au moins un 
hydroxyde metallique non fluor6 sur la couche protectrice temporaire 
par transfert de celui-cl ou de ceux-cl a partir d'un film electrostatique 
ou par evaporation sous vide de celul-ci ou de ceux-ci directement sur 

10 la couche protectrice temporaire ; 

- ie depot de la couche protectrice temporaire de MgF2 sur la couche 
exterieure se fait par evaporation sous vide a une Vitesse inferieure a 
0,5 nm/s, preferentiellement inferieure ou egale a 0,3 nm/s. 
Preferentiellement, I'oxyde metallique est choisi parmi I'oxyde de 

15 calcium ou de magnesium, I'oxyde de praseodyme, I'oxyde de cerium ou un 
melange de deux ou plus de ces oxydes. 

Preferentiellement, I'hydroxyde m6tallique est I'hydroxyde de 

magnesium. 

La couche exterieure est de preference un revetement de surface 
20 hydrophobe et/ou oleophobe, et en particuiier un revetement de surface 
hydrophobe et/ou oleophobe depose sur un rev§tement anti-reflets mono ou 
multicouche. 

Comme indique pr6c6demment, les revetements hydrophobes et/ou 
oleophobes sont obtenus par application, sur la surface du revStement anti- 
25 reflets, de composes diminuant I'^nergie de surface du verre. 

De tels composes ont ete largement decrits dans I'art anterieur, par 
exemple dans les brevets US-4410563, EP-0203730, EP-749021, EP- 
844265, EP-933377. 

Des composes d base de silanes porteurs de groupements fluor^s, en 
30 particuiier de groupement(s) perfluorocarbone ou perfluoropoIy6ther, sont le 
plus souvent utilises. 

A titre d'exemples, on peut citer des composes de silazane, de 
polysilazane ou de silicone comprenant un ou plusieurs groupements fluores 
tels que ceux cites precedemment. 
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Un procede connu consiste a deposer sur ie revetement anti-reflets 
des composes porteurs de groupements fluores et de groupements Si-R , R 
representant un groupe —OH ou un precurseur de celui-ci, 
preferentiellement un groupe alcoxy. De tels composes peuvent effectuer, a 
5 la surface du rev§tement anti-reflets, directement ou apres hydrolyse, des 
reactions de polymerisation et/ou reticulation. 

L'application des composes diminuant I'energie de surface du verre 
est classiquement effectue par trempe dans une solution dudit compose, par 
centrlfugation ou par depot en phase vapeur, notamment. Generalement, Ie 
10 revetement hydrophobe et/ou oleophobe a une epaisseur tnferieure a 30 nm, 
de preference comprise entre 1 et 20 nm, mieux comprise entre 1 et 10 nm. 

L'invention est mise en oeuvre preferentiellement sur des verres 
comportant un revetement de surface hydrophobe et/ou oleophobe conferant 
une energie de surface inferieure a 14 mJoules/m* et mieux encore inferieure 
15 ou egale a 12 mJ/m^ (les energies de surface etant calcul^es selon la 
m^thode Owens-Wendt decrite dans la reference suivante : " Estimation of 
the surface force energy of polymers" Owens D.K., Wendt R.G. (1969) J. 
APPL. POLYiVl. SCi,1 3,1 741 -1747). 

La couche protectrice temporaire de MgF2 est deposee directement 
20 sur la couche exterieure. 

La couche protectrice peut §tre deposee par tout proc§de classique 
convenable, en phase vapeur(dep6t sous vide), ou en phase liquide, par 
exemple par pulverisation, centrlfugation, ou tremp6. 

Generalement, les rev§tements anti-reflets, hydrophobes et/ou 
25 oleophobes ont ete deposes par evaporation, dans des cloches a vide et ii 
est souhaitable de deposer la couche protectrice temporaire par la meme 
technique, ce qui permet d'effectuer I'ensemble des operations a la suite, 
sans manipulation excessive des verres entre les etapes. 

Un autre interet du depot sous vide est d'eviter tout probl^me de 
30 mouillabillte dans Ie cas oCi la couche fine sur laquelle on vient deposer la 
couche protectrice presente des propri6t6 hydrophobes et/ou oleophobes. 

D'une maniere g6n§rale, la couche protectrice temporaire doit avoir 
une epaisseur suffisante pour eviter toute alteration ulterieure des proprietes 
de la couche exterieure lors des differentes etapes de traitement du verre. 
35 De preference, son epaisseur est comprise entre 5 a 50 nm. 
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La couche protectrice temporaire de MgF2 va elever I'energie de 
surface du verre jusqu'a une vaieur d'au moins 15 mJoules/m^. 

Elle peut etre appliquee sur une zone couvrant la totalite d'au nnoins 
une des deux faces du verre ou uniquement sur la zone destinee a recevoir 
5 le contact du patin de maintien dudit verre. 

Plus precisement, II est d'usage de d^poser le patin de maintien, 
assocfe au gland, sur la face convexe du verre. On peut done couvrir avec la 
couche protectrice la totalite de la face convexe ou, altemativement, 
uniquement une zone centrale de la face convexe, en utilisant un masque ou 
10 toute autre technique appropriee. 

En outre, les verres comportant une couche protectrice temporaire de 
IV!gF2 peuvent faire I'objet de marquages au moyen d'encres diverses, 
communement utilisees par I'homme de I'art, pour les verres progressifs. 

Comme decrit precedemment, le precede selon I'lnvention comprend 
15 une etape specifique de traitement. 

Lorsque I'etape specifique de traitement selon i'invention est un 
traitement chimique en voie liquide de la couche protectrice temporaire, ce 
traitement chimique en voie liquide peut etre effectue selon differents modes 
de realisation. 

20 Selon un premier mode de realisation prefere, le traitement chimique 

en voie liquide comprend une etape de mise en contact de la couche 
protectrice temporaire de MgF2 avec de I'eau non deionisee et non distillee 
(par exemple de I'eau du robinet) a une temperature de 30 a 50°C, de 
preference de 30 a 40 "C. 

25 Selon un second mode de realisation prefere, le traitement chimique 

en voie liquide comprend une etape de mise en contact de la couche 
protectrice temporaire de MgF2 avec une solution aqueuse de soude. 

Lors de la mise en contact, la temperature de la solution aqueuse est 
avantageusement de 14 et 40°C, et pref6rentiellement de 14 a 20''C. 

30 De preference, la concentration molaire en soude de la solution est de 

0,01 a 0,1 mole/litre et de preference de I'ordre de 0,02 mole/litre. 

Selon un troisidme mode de realisation prefere, le traitement chimique 
en voie liquide comprend une etape de mise en contact de la couche 
protectrice temporaire de MgFa avec une solution aqueuse d'hypochlorite de 

35 sodium. 
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De meme que precedemment, la temperature de la solution aqueuse 
est avantageusement de 14 a 40°C, et preferentiellement de 14 a 20°C. 

De preference, la solution d'hypochlorite de sodium a un degre 
chlorometrique de 0,1 a 5 , de preference de I'ordre de 1. 
5 En general, dans les trois modes de realisation decrits precedemment, 

la mise en contact de la couche protectrice temporaire de MgFa avec I'eau 
non distillee et non deionisee, ou avec la solution aqueuse de soude ou 
d'hypochlorite de sodium est effectu6e pendant une duree au moins egale a 
10 secondes, de preference de I'ordre de 15 secondes. 
10 En outre, de preference, le traitement chimique en voie liquide 

comprend ulterieurement une etape de rinQage a I'eau, de preference de 
i'eau deionisee ou distillee, et une etape de sechage, par exemple par 
soufflage d'air. 

Comme enonce prec§demment, I'^tape specifique de traitement selon 
15 rinvention peut egalement consister en un depat d'au moins un oxyde 

metallique non fluore et/ou d'au moins un hydroxyde m§tallique non fluore 

sur la couche protectrice temporaire. Preferentiellement, on effectue un 

depot de MgO. La technique de depot sera decrite dans le cas de MgO. 

Neanmoins, les techniques et les epaisseurs mentionnees s'appliquent 
20 egalement aux autres oxydes metalliques et hydroxydes metalliques non 

fluores de la couche protectrice temporaire. Le depot de MgO peut etre mis 

en oeuvre selon deux modes de realisation preferes. 

Selon un premier mode de realisation prefer^, le depot de MgO est 

effectue par transfert et comprend les etapes suivantes : 
25 - evaporation sous vide de MgO sur un film electrostatlque, 

- pose du film electrostatlque sur la face du venre revetue de la couche 
protectrice provisoire de MgF2, 

- retrait du film electrostatique, MgO restant sur MgF2. 

Le retrait du film electrostatique est generaiement effectue juste avant 
30 le debordage. Ainsi, entre la pose du film et son retrait, le film, outre le fait 
qu'il permet le transfert de MgO sur la couche protectrice provisoire, permet 
aussi d'assurer la protection de la couche protectrice temporaire pendant le 
stockage ou le transport du verre. 
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Selon un second mode de realisation prefere, le depot de MgO sur la 
couche protectrice temporaire se fait par evaporation sous vide, la couche de 
MgO formee ayant une epaisseur comprise entre 1 et 5 nm. 

Le MgO evapore peut provenir, par exemple, d'une evaporation a 

5 partir ; 

- de granules de MgO, de granulometrie de 1 a 3 mm (ref. : M-1 131 
de CERAC) ; 

- de granules de MgO, de granulometrie de 3 a 6 mm (ref. : M-2013 
de UMICORE) ; 

10 - de pastilles de MgO (ref.: 0481263, commercialisees par la 

societe UMICORE). 
Lorsque Ton evapore du Mg(0H)2, celui-ci peut etre avantageusement 
obtenu chez ALDRICH. 

D'une maniere generate, le d6p6t de MgO est effectue a la suite du 
15 depot de MgFa. On realise ainsi deux couches distlnctes MgF2/Mg0. On 
peut, le cas 6cheant, poursuivre une partie de ('evaporation de MgFa en 
debutant I'evaporation de MgO, de sorte qu'il existe alors un gradient dont la 
composition varie de MgFa pur a MgO pur en surface. 

Enfin, comme enonce precedemment, I'etape specifique de traitement 
20 peut egalement consister a ralentir le depot de couche protectrice temporaire 
de MgFz sur la couche exterieure. Habituellement, ce type de d6p6t est 
realise a une vitesse de Tordre de 0,5 nm/s. Selon I'invention, le depot de la 
couche protectrice par evaporation sous vide est effectue S une vitesse 
inferieure a 0,5 nm/s, preferentiellement de I'ordre de 0,1 nm/s. 
25 Comme indique precedemment, les verres traites par le precede selon 

I'invention comprennent deux faces principales dont au moins une comporte 
une couche exterieure revetue d'une couche protectrice temporaire de MgF2. 

Selon un mode de realisation prefere, les deux faces principales 
comportent une couche exterieure revgtue d'une couche protectrice 
30 temporaire de MgFa. En general, la premiere face sur laquelle sont deposes 
les differentes couches est la face concave. La couche de MgFapermet alors 
de proteger cette face pendant le traitement de la seconde face. 

Lorsque les deux faces principales comportent une couche exterieure 
revetue d'une couche protectrice de MgFa, I'etape de traitement specifique 
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selon I'invention est de preference effectuee sur chacune des faces 
principales. 

Apres las differentes operations de traitement du verre, en particulier 
apres le debordage du verre, la couche protectrice temporaire est eliminee. 
5 L'etape d'elimtnation de la couche protectrice temporaire peut etre 

effectuee soit en milieu iiquide, soit par action mecanlque, tel que frottement, 
essuyage a sec, soit encore par une mise en oeuvre successive de ces deux 
moyens. 

A la fin de l'etape d'elimination de la couche protectrice temporaire, le 
10 verre presente des caracteristiques optiques et de surface du meme ordre, 
voire quasiment identiques a celles du verre initial, comportant le revetement 
hydrophobe et/ou oleophobe. 

La presente invention concerne §galement une lentllie ophtalmique 
comprenant une couche d'un revetement hydrophobe et/ou oleophobe, une 
15 couche protectrice temporaire de MgFa deposee sur ledit revetement 
hydrophobe et/ou oleophobe, caracterisee en ce qu'une couche d'au moins 
un oxyde m^tallique non fluore et/ou d'au moins un hydroxyde metallique 
non fluore est deposee sur la couche protectrice de MgF2. 

Les oxydes et hydroxydes metalliques non fluores sont choisis de 
20 preference parmi ceux decrits precedemment, et en particulier I'hydroxyde 
metallique non fluore est I'hydroxyde de magnesium. 

Le revetement hydrophobe et/ou oleophobe est tel que defini 
precedemment et la couche ext6rieure est de pr6f§rence deposee sur un 
revetement anti-reflets, en particulier multi-couches. 
25 L'invention concerne §galement une lentille ophtalmique telle que 

definie ci-dessus comprenant un film electrostatique recouvrant la couche 
d'oxyde et/ou d'hydroxyde metallique non fluore et aisement separable 
comme decrit precedemment. 

De preference, la couche recouverte par le film Electrostatique est une 
30 couche de MgO. 



35 
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La presents invention est illustree par les exemples suivants, qui se 
referent notamment a la figure 1, qui represents le temps de tenue d'un patin 
colle S un verre sous jet d'eau, en fonction du temps 6coule depuis le depot 
de la couche exterieure at de la couche protectrice. 

5 

Exemples 

On cherche a tester I'effet de I'etape specifique de traitement selon 
rinvention sur I'operation de debordage des verres, en particulier sur le 
1 0 phenomene de deglantage. 

Les depots sont effectues sur des substrata qui sont des verres 
ophtalmiques a base de CR39®, comportant. sur leurs deux faces, un 
rev§tement anti-abrasion de type polysiloxane con-espondant a I'exemple 3 
de la demande de brevet EP614957. Les verres sont laves dans une cuve de 
15 nettoyage avec ultra sons, etuves pendant 3 heures minimum a une 
temperature de 100X. lis sont alors prets a §tre traites. 
Les verres traites sont des verres ronds. 

1. Preparation des verres 

20 1.1 Preparation de verres comportant un revdtement antireflets et 

hvdrophobe/oleophobe 

La machine de traitement sous vide utilisee est une machine Balzers 
BAK760 equipee d'un canon a electrons, d'un canon a ions de type 
25 « end-Hall » Marl(2 Commonwealth et d'une source d'evaporation a effet 
Joule. 

Les verres sont p!ac§s sur un carrousel pourvu d'ouvertures 
circulaires destinies a recevoir les verres S traiter, la face concave exposee 
vers les sources d'evaporation et le canon a ions. 
30 On effectue un tirage au vide jusqu'a I'obtention d'un vide secondaire. 

Ensuite, on precede a une evaporation successive, avec le canon a 
electrons, de 4 couches optiques anti-reflets haut indice(HI), bas 
indice(BI),Hl,BI : ZrOz. SiOz, ZrOa, SiOa- 

Finalement, on depose une couche de rev§tement hydrophobe et 
35 oleophobe par Evaporation d'un produit de marque OPTOOL DSX (compost 
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comprenant des motifs perfluoropropylene), commercialise par la societe 
DAIKIN. 

Une quantite determinSe d'Optool DSX est placee dans une capsule 
en cuivre de diam^tre 18 mm, elle-meme disposee dans un creuset a effet 
5 joule (creuset tantale). 

On depose par evaporation une epaisseur de 1 a 5 nm de revetement 
hydrophobe et oleophobe. 

Le controle de I'epaisseur deposee est effectue par balance a quartz. 

10 1 .2 Depot de la couche protectrice temporaire 

On precede ensuite ^ I'^vaporation de la couche de protection. 

Le materiau depose est un compose de formule MgFa, de 
granulometrie 1-2,5 nm, commercialise par la Societe Merck. 
15 L'evaporation est effectuee au canon a electrons. 

L'epaisseur physique deposee est de 20 nm, a une Vitesse de depot 
de 0,52 nm/s . 

Le controle de l'epaisseur deposee est effectuee par balance a quartz. 

Ensuite, on precede au rechauffage de I'enceinte et remise a 
20 I'atmosphere de la chambre de traitement. 

Les verres sont alors retournes et leur face convexe orientee vers la 
zone de traitement. La face convexe est traitee de maniere identique a la 
face concave (en reproduisant les stapes 1.1 et 1.2 ci dessus). 

25 

1 .3 Etape sp6cifiaue de traitement 

Les verres subissent alors une etape specifique de traitement selon 
30 I'invention choisie parmi les etapes suivantes : 

- eau chaude non deionisee et non distillee 

- solution aqueuse d'hypochlorite de sodium 

- solution aqueuse de soude 

- transfer! de MgO a partir d'un film §lectrostatique 

35 - evaporation de MgO directement sur la couche temporaire de MgF2, 



11 



2856056 



a) eau chaude (non dSionisee et non distillee) 
Les verres sont mis sous I'eau chaude du robinet, de temperature 
egale a 40''C, pendant 15 secondes. 
5 Puis ils sont rinces ^ I'eau distiltee, et souffles a I'air comprime. 



b) Solution aqueuse d'hypoclilorite de sodium 
Les verres sont plonges pendant 15 secondes dans un recipient en 
Pyrex® contenant 1 litre d'eau distillee de temperature egale a 40°C et 20 mL 
1 0 d'extrait de Javel a 48 degres chlorometriques. 

Puis les verres sont rinces a I'eau distill6e et souffles a I'air comprime. 



c) solution aqueuse de soude 

Les verres sont plonges pendant 15 secondes dans un Pyrex 
15 contenant 1 litre d'eau distillee de temperature egale a 40°C et 40 mL de 
soude a 0,5 mol.L'\ 

Puis les verres sont rinces a I'eau distillee et souffles a I'air comprim§. 

d) transfert de MgO a parlir d'un film electrostatique 

20 On evapore sous vide, au moyen d'un canon a electrons, une couche 

de MgO a partir de pastilles de MgO (reference 0481263) de la societe 
UMICORE sur des films electrostatiques de copolymere i base de PVC 
(poly(chlorure de vinyle)), d'epaisseur lOO/jnm, fournis par la societe 
SERICQM PLASTOREX. Ces films sont sous forme de disques de diametre 

25 compris entre 38 et 50 mm. 

Les films electrostatiques recouverts de MgO sont deposes sur la face 
convexe des verres. 

Au moment du debordage, les films sont retires. Une couche de MgO 
reste sur la couche protectrice de MgF2. 

30 

e) evaporation de MgO directement sur la couche temporaire de MgF2 
On evapore sous vide, au moyen d'un canon a electrons, une couche 

de MgO (a partir de pastilles de MgO (reference 0481263) de la societe 
UMICORE), d'epaisseur egale a 2 nm, directement sur la couche de 
35 protection de MgFa. 
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2. Tests de deglantage 
2.1 Principe 

5 

On realise un test de deglantage sous jet d'eau des verres prepares. 
Ce test est plus simple et plus rapide a executer que le debordage des 
verres. II est egalement plus «dur» que le debordage reel des verres. 
Neanmoins, 11 permet de classer les resultats de fa?on tres discriminante. 
10 On utilise comme patin de maintien une pastille autocollante double 

face, de marque 3M. 

Le patin est coile manuellement sur le gland. 

L'ensemble gland + patin est colle manuellement sur la face convexe 
de chaque verre. 

15 Le verre est mis sous I'eau du robinet (eau de ville), dont la 

temperature n'est pas controlee, pendant au plus 5 minutes. Le debit est de 
6 litres/minute. La distance entre le verre et le bee du robinet est de 20 cm 
environ. 

Alternativement, on effectue une rotation manuelle du verre, et une 
20 inclinaison afin que I'eau entre par la tranche et egalement le trou central du 
gland. 

Si l'ensemble gland + patin tombe avant 5 minutes (ce qui correspond 
au phenomene de deglantage), on note le temps pendant lequel l'ensemble 
est reste colle sur le verre. 
25 Si apres 5 minutes l'ensemble gland + patin n'est pas tombe, on note 

le pourcentage de surface de patin restee encore collee. Cela est bien visible 
en transmission en regardant le verre du c6t§ concave sous eclairage neon. 

2.2 Tests et resultats 

30 

a) Test 1 

On mesure le temps de tenue de l'ensemble gland + patin sous le jet 
d'eau, en fonction du temps ecoule depuis la fin du traitement du verre, c'est- 
a-dire depuis le depot des differentes couches et I'etape specifique de 
35 traitement 
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Les resultats sont representes sur la figure 1 . 

Les mesures sont faites pour un verre n'ayant pas subi I'etape 
specifique de traitement (courbe 1), et pour un verre ayant subi I'etape 
specifique de traitement par la solution aqueuse d'hypochlorite de sodium 
5 (courbe 2). 

En abscisse est represente le temps ecoule depuis la fin du traitement 
du verre. En ordonnee est represente le temps de tenue du patin sous le jet 
d'eau, en secondes. 

On voit qu'apres une heure, le verre ayant subi I'etape specifique de 
10 traitement atteint un temps de tenue du patin de 300 secondes, alors qu'il 
faut deux semaines au verre n'ayant pas subi I'etape specifique de traitement 
pour atteindre le m§me temps de tenue. 

b) Test 2 

15 On realise les mesures de temps de tenue pour des verres n'ayant 

pas subi une etape specifique de traitement selon I'invention, et pour des 
verres ayant subi une etape specifique de traitement selon I'invention. Les 
mesures sont realisees a differents temps T apres la fin du traitement du 
verre. 

20 Les resultats sont rassembles dans le tableau 1 . 



Tableau 1 



Etape specifique de 
traitement 


DEGLANTAGE SOUS JET D'EAU 


T = 1 heure 


1 h <T<2 
semaines. 


T > 2 semaines 


Aucune 


deglantage 
apres 10 s a 1 
min sous le jet 
d'eau 


Deglantage 
apres 10 s a 5 
min sous le jet 
d'eau 


pas de 
deglantage aprds 
5 min sous le jet 

d'eau 


eau ctiaude du robinet, ou 
solution aqueuse de 
soude, ou solution 
aqueuse d'hypochlorite de 
sodium 


Non 


Non 


Non 


Transfert de MqO 


Non 


Non 


Non 


Evaporation de MgO 


Non 


Non 


Non 
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Les resultats du tableau 1 montrent que I'etape specifique de 
traitement selon Tinvention supprime compl^tement le phenomena de 
deglantage. 

5 

c) Test 3 

Dans ce test, I'etape specifique de traitement par la solution aqueuse 

d'hypochlorite de sodium telle que decrite precedemment a ete realisee sur 

la moitie seuiement de la surface des verres. 
10 Ainsi, les verres ont ete immerge par moitie dans un Pyrex contenant 

la solution aqueuse d'hypochlorite de sodium. 

Apr§s 15 secondes environ sous le jet d'eau, les patins colles sur la 

moitie de la surface des verres n'ayant pas subit I'etape specifique de 

traitement sont completement decoll6s. 
15 Apres 5 minutes sous le jet d'eau, les patins colles sur la moitie de ia 

surface des verres ayant subit I'etape de traitement specifique sont rest^s 

coilesa 100%. 

Le meme resultat est obtenu dans le cas ou I'etape specifique de 
traitement se fait avec ia solution aqueuse de soude. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de traitement d'un verre ophtalmique comportant deux 
5 faces principales dont au moins une face comporte une couche exterieure 
organique ou minerale revgtue d'une couche protectrice temporaire de MgFa, 
caracterise en ce que le procede comprend une etape specifique de 
traitement choisie parmi les etapes suivantes : 

- traitement chimique en vole liquide de la couclie protectrice 
10 temporaire, conduisant a ta formation d'une couche de IVIgO et/ou 

Mg(0H)2 dans et/ou sur ta couche protectrice temporaire ; 

- dep5t d'au moins un oxyde metailique non fiuore et/ou d'au moins un 
hydroxyde metailique non fiuore sur la couche protectrice temporaire 
par transfert de celui-ci ou de ceux-cl k partir d'un film electrostatique 

15 ou par evaporation sous vide de ceiui-ci ou de ceux-ci directement sur 

ia couclie protectrice temporaire ; 

- le depot de la couche protectrice temporaire de MgF2 sur la couche 
exterieure se fait par evaporation sous vide a une vitesse inferieure a 
0,5 nm/s, preferentiellement inferieure ou egale a 0,3 nm/s. 

20 2. Procede selon la revendication 1 , caracteris6 en ce que la couche 

exterieure est un revetement de surface hydrophobe et/ou oleophobe. 

3. Precede selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caract6risee en ce que la couche exterieure a une 6paisseur inferieure a 
30 nm, de preference comprise entre 1 et 20 nm, mieux comprise entre 1 et 

25 10 nm. 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterisee en ce que la couche exterieure est deposee sur un revetement 
anti-reflets. 

5. Precede selon ia revendication 4, caracteris6e en ce que le 
30 revetement anti-reflet est multi-couches. 

6. Precede selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce que la couche protectrice temporaire a une epaisseur 
comprise entre 5 et 50 nm. 

7. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, 
35 caracterise en ce que le traitement chimique en voie liquide comprend une 
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etape de mise en contact de la couche protectrice temporaire de MgFa avec 
de I'eau non deionisee et non distillee a une la temperature de 30 a SOX, de 
preference de 30 a 40 °C. 

8. Proc6de selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, 
5 caracterise en ce que ie traitement chimique en voie liquide comprend une 

etape de mise en contact de la couche protectrice temporaire de MgFa avec 
une solution aqueuse de soude. 

9. Procede seion I'une quelconque des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce que Ie traitement chimique en voie liquide comprend une 

10 etape de mise en contact de la couche protectrice temporaire de MgFa avec 
une solution aqueuse d'hypochlorlte de sodium. 

10. Procede selon la revendication 8 ou 9, caracterise en ce que la 
temperature de la solution aqueuse est de 14 a 40°C. 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que la 
15 temperature de la solution aqueuse est de 14°C a 20''C. 

12. Procede selon la revendication 8, caracterise en ce que la 
concentration molaire en soude de la solution aqueuse est de 0,01 a 
0,1 mole/litre. 

13. Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que Ie degre 
20 chlorometrique de la solution aqueuse d'hypochlorite de sodium est de 0,1 a 

5. 

14. Proc6de selon I'une quelconque des revendications 7 a 13, 
caracterise en ce que la mise en contact de la couche temporaire de MgFa 
avec de I'eau non deionisee et non distillee, ou avec une solution aqueuse 

25 de soude ou d'hypochlorite de sodium est effectuee pendant une dur^e au 
moins egale a 10 secondes, de preference de I'ordre de 15 secondes. 

15. Procede selon I'une quelconque des revendications 7 a 14, 
caracterise en ce que Ie traitement chimique en voie liquide comprend 
ulterieurement une etape de ringage a I'eau, de preference de I'eau distillee 

30 ou deionisee, et une etape de s6chage. 

16. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce que I'oxyde metallique est choisi parmi I'oxyde de 
magnesium, I'oxyde de calcium, I'oxyde de praseodyme, I'oxyde de cerium 
ou un melange de deux ou plus de ces oxydes. 
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17. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce que I'hydroxyde m§tallique est I'hydroxyde de magnesium. 

18. Procede selon la revendicatlon 16, caracterise en ce que le depot 
de MgO par transfert comprend les etapes suivantes : 

- evaporation sous vide de MgO sur un film §lectrostatlque, 

- pose du film electrostatique sur la face du verre revetue de la couche 
protectrice provisoire de MgF2, 

- retrait du film electrostatique, MgO restant sur MgF2. 

19. Procede selon la revendicatlon 16, caracterise en ce que le depot 
de MgO se fait par evaporation sous vide de MgO, la couche de MgO formee 
ayant une epaisseur comprise entre 1 et 5 nm. 

20. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterise en ce que les deux faces principals comportent une couche 
exlerieure revetue d'une couche protectrice temporaire de MgF2. 

21 . Lentille ophtalmique comprenant une couche d'un revetement 
hydrophobe et/ou oleophobe, une couche protectrice temporaire de MgF2 
deposee sur ledit revetement hydrophobe et/ou oleophobe, caracterisee en 
ce qu'une couche d'au moins un oxyde metallique non fluore et/ou d'au 
moins un hydroxyde metallique non fluore est deposee sur la couche 
protectrice de MgF2. 

22. Lentille ophtalmique selon la revendicatlon 21, caracterisee en ce 
que I'oxyde metallique est choisi parmi I'oxyde de calcium, I'oxyde de 
praseodyme, I'oxyde de cerium ou un melange de deux ou plus de ces 
oxydes. 

23. Lentille ophtalmique selon la revendication 21 ou 22 caracterisee 
en ce que I'hydroxyde metallique non fluore est I'hydroxyde de magnesium. 

24. Lentille ophtalmique selon I'une quelconque des revendications 21 
a 23, caracterisee en ce que la couche de revetement hydrophobe et/ou 
oleophobe a une epaisseur inferieure a 30 nm, de preference comprise entre 
1 et 20 nm, et mieux comprise entre 1 et 10 nm. 

25. Lentille ophtalmique selon I'une quelconque des revendications 21 
a 24, caracterisee en ce que la couche exterieure est deposee sur un 
revetement anti-reflets, pr6f6rentiellement multi-couches. 

26. Lentille ophtalmique selon I'une quelconque des revendications 21 
a 25, caracterisee en ce qu'elle comprend un film electrostatique sur la 



18 



2856056 



couche d'oxyde metallique non fluore et/ou d'hydroxyde metailique non 
fluore. 

27. Lentille ophtalmique selon I'une quelconque des revendications 21 
a 26, caracterisee en ce que i'oxyde metallique est MgO. 
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Figure 1 
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RECHERCHE INCOMPLETE 

FEUILLESUPPLEMENTAIREC FA 636785 

FR 0350216 



Certaines revendi cations n'ont pas fait 1 'objet d'une recherche ou ont 
fait I'objet d'une recherche incomplete, a savoir: 

Revendi cations ayant fait 
I'objet de recherches completes: 
7-19 

Revendi cations ayant fait 
I'objet de recherches incompletes: 
1-6, 20-27 

Raison: 

La revendi cation 1 presente a trait a trois methodes. Un fondement au 
sens de I'Article L. 612-6 CPI et un expose au sens de 1 'Article L. 612-5 
CPI ne peut cependant etre trouve que pour certaines de ces methodes 
revendi quees. Dans le cas present, les revendi cations manquent a un tel 
point de fondement et I'expose de I'invention dans la description est si 
limite q'une recherche significative couvrant tout le spectre revendi que 
est impossible. 

De plus, une des methodes de la revendication 1 est partiellement definie 
en faisant reference a une caracteristique souhaitable, a savoir la 
formation de MgO et/ou Mg(0H)2 dans et/ou sur la couche protectrice 
temporal re de MgF2. 

La revendication couvre tous les traitements chimiques en voie liquide 
conduisant a cette caracteristique, alors que la demande ne fournit un 
fondement et un expose que pour un nombre tres limite de telles methodes. 
Independarmient des raisons evoquees ci-dessus, cette revendication manque 
aussi de clarte. En effet, on a cherche a definir la methode au moyen du 
resultat a atteindre. Ce manque de clarte est, dans le cas present, de 
nouveau tel qu'une recherche significative sur tout le spectre couvert 
par les revendications est impossible. 

Par consequent, la recherche a ete limitee aux parties des revendications 
qui presentent un fondement et un expose, c'est a dire les parties ayant 
trait a : 

- un traitement chimique en voie liquide comprenant une etape de mise en 
contact de la couche temporaire protectrice de MgF2 avec de I'eau non 
desionisee et non distil lee, ou avec une solution aqueuse de soude ou 
avec une solution aqueuse d 'hypochlorite de sodium. 

- un depot d'au moins un oxyde metallique non fluore et/ou d'au moins un 
hydroxyde metallique non fluore sur la couche de MgF2 par transfert de 
celzui-ci ou de ceux-ci a partir d'un film electrostatique ou par 
evaporation sous vide de celui-ci ou de ceux-ci directement sur la couche 
temporaire. 

Le meme raisonnement s "applique mutatis mutandis aux revendications 2-6, 
20-27. 
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